esp@cenet - Document Bibliography and Abstract 



Page 1 of 1 



Stable suspensions of inorganic fillers in organic polyhydroxyl compounds 
containing completely or partially neutralized carboxyl groups 



Inventor(s): 
Applicant(s): 
Requested Patent: 



Patent Number: 



Publication date: 



VEHLEWALD PETER (DE); VON BONIN WULF (DE) 
BAYER AG (DE) 

r. EP0001066 . B1 

US1 9780936673 19780824 

DE1 9772739620 19770902 



1980-04-15 



r US4198333 




Application Number: 
Priority Number(s): 
IPC Classification: 



Equivalents: 



EC Classification: 



JZ; DE2739620 . C ES473034 . □ 1T1 106292 . C JP54047751 . □ US4250077 



C08L33/02 



C08G 18/63V . C08K3/Q0P5 



Abstract 




The instant invention is directed to a suspension which is stable in storage comprising: (1) 0.5 to 80%, by weight, based 
on the total suspension, of an inorganic filler in (2) 20 to 99.5%, by weight, based on the total suspension, of 
polyhydroxyl compounds containing aliphatic or cycloaliphatic combined hydroxyl groups, wherein said polyhydroxyl 
compounds (2) contain from 0.05 to 10% by weight based on (1)+(2) of a graft polymer and stabilizer which was 
produced by the free radical polymerization of (a) from 1 to 35%, by weight, based on the graft polymer, of an olefinically 
unsaturated carboxylic acid and (b) from 0 to 60%, by weight, based on the graft polymer, of other olefinically 
unsaturated monomers, in the presence of (c) from 5 to 99%, by weight, based on the graft polymer, of polyhydroxyl 
compounds, wherein the carboxyl groups of the graft polymer are completely or partially neutralized by organic or 
inorganic bases 
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Pol y h yd roxyfratbindtinQan und daran Varwandung sum 



® LageratabHa Suspension aua 

1) 03 bis BO Gew.-% (bezogen auf gaaamta Suspension) 

tinea anorganiachen FQIIatona In 

2) 20 bia 99,5 Gew.-% (bazogan auf gaaamta Suspension) an 

Pdyhydroxylvarblndungan mft arii- 
phatiech odar cycloaltphatfsch 
gabundanan Hydroxyfgnjppan. 
die, sis Stabflisator fOr die Potyoikomponanta (2>, 0,06 bla 10 
Gaw.-% bazogan auf CI) + (2), alnaa Pfropfpolyinanaata ant- 
r- MIL Daa Pfropfpolymartaat wtrd durch radlkallecbe Polymer!- 
ejfsation von 

a) 1 bia 35 Gew.-*, bezogen auf PfropfpoK/meriaet, alnar 
ofeffniach ungeeattigten Carbonaaure 



8 



b) 0 bia 60 Gew.*% bazogan auf PfropfpoK/meriaat; an wel- 

taran ungaaAttfgtan Monomaran 
In Gagenwart alnar Pcrfyhydroxytvarblndung hargeeteBt, 
vMobai dia Carboxylgruppen daa Pfropfpolymariaata ganx 
odar teOweiee durch onjaniache odar anorganieche Baaan 
OnautraTiaiartalnd. 

a Wese Suspension kann aim Aufbeu geacMumtar odar 
yjnlcht gaachaumtar Pofyursthanen verwandet warden. 
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HAYKii A JOT ENGK5KLLSC iiAKT SQ9C I/werkuaen, Bayerwer* 

2enir4lbtr*Ich Sft/AB 
Pat^nte, Marker* und 1 istnxen 

BEZEiCHNUNG GEANDEBT 

Stabile Suspensions anorganischer ^y^^Qsyft(£ r 9 aniscnen 
Polyhydroxylverbinciungen 



Lie vorliegende Erfinduny behrifft stabile SuBpensionen 
von anorganischen Ftfllstoffen in zur Heratellung von Poly- 
urethanen geeigneten Polyhydroxylverbindungen sowie ihre 
Verwendung zur Her stel lung von Polyurethanlcunststof f en^ 

Die Kombinatlon von organiachen und anorganiachen Roh- 
■tof fen zu einero Xotnbinationawerkatoff 1st techniach 
aeit langem tibllch, z.B. balm F till en von Xautachuken 
Oder Thengoplaaten nit anorganiachen Ftillatoffan, beim 
Pigntentieren von Lacken mit anorganiachen Pigmenten 
Oder in dar Pretaaaeenheratellung. 

1m Gegensatz zu den obengenannten Xautachuken, Therroo- 
plasten Oder Pretaaaaen, die Is weaentllchen Featstoffe 
darstellen und in denan die einmal eingearbeiteten Pttll- 
stoffe lhren Verteilungagrad praktiach unverlndert bei- 
behalten, handelt ea aich bei den in der Polyurethanche- 
mie gebr&uchlichen PolyoXen urn flQaaige Stoffe, die erat 
nach der Beaktion mit den Poly iaocy ana ten in Peatkbrper 
oder Kautachuke ttbergehen. 
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Anor^anische Fdllstoffe veisen im allgemeinen apezifi- 
sche Gewichte Uter 2 auf, wahrend die spezlflschen Ge- 
wichte der Polyole rumeist im Horeich urn 1 llegen. Ea be- 
steht daher zwischen beiden Konponenten ein oo grofler 
5 Untorschied der spezlfischen Gewichte, dafl Suspensionen 
auch sehr fein yemahleuer anorc-anlscher Pigmeflte In den 
Polyoler. nach einiger Zeit sedimentieren, insbeaondere 
dann, wenn die Polyole die fUr die Verarbeitung in der 
Praxis in allgemeinon erforderUchen relativ niedrlgen 
10 ViskOBitaten bcsvtzon- 

Dieser Imstand steKt ein erheMiches Hind*rnis fUr 
eincn Uinsatz anorganascher FUllstoffe in der Polyuxethan- 
ehemie dar. £s besteht der verstJindliche Wunsch, dar- 
artige Suspensionen in lageretabiier Fora zur VarfUgung 
15 zu haben, so dafi sich ein zusfttzlicher Miachprozafi wah- 
rend der tagerung oder vor der Verwendung zwacks Hoao- 
genisierung eriibriot. 

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung beatand soait in 
der Bereitstellung von lageratabilen Suspensionen anor- 
20 ganischex Pflllttoffe in Polyolen, vie tie zur Haratellung 
von Polyurathanen Verwendung f inden. 

Oberraschenderweise tonnte dlese Aufgabe gemHB einem eigenen 
aiteren Vorschlag (Deutsche Patentanneldung P 2 714 291.2) 
dadurch gelBst verden, dafi nan die anorganiechen FQllstoffe 
25 in bestiranten, nachstehend n finer beschriehenen, Carboxylgruppen 
aufweisenden Polyhydroxylverbindungen dispergiert und die so 
erhaltenen Suspensionen gegebenenfalls mlt veiteren Polyhy- 
droxylverbindungen verdttnnt. Die Herstellung 4er Carboxyl- 
gruppen aufweisenden Polyhydroxylverbindungen kann hierbei 
auch gleichzeitig mit den Dispergiervorgang erfolgen. 
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Bei der weiteren Ausarboitung dieses Verfahrens zeigte 
sich, daa der Carboxylgruppengehalt zu Stttrungen fUhren 
kann, falls die so hergestellten Suspensionen in Polyure- 
thane UberfUhrt werden sollen. (Jberraschenderweise zeigte 
5 sich nunmehr jedoch, daa auch dann stabile und sttSrungs- 
frei in Polyurethane UberfUhrbare Suspensionen entstehen, 
wenn dia Carboxylgruppen durch organische Oder anorganische 
Basen ganz Oder teJlveise neutralisiert werden. 

GegenstAnd der vorliegenden Erfindung sind lagerstabile 
10 Suspensionen von 

(1) 0,5 bis 8o Gew.-% (bezogen auf geaamte Suspension) eines 

anorganischen Ftlllstoffs in 

(2) 2 Ob is 99,5 Gew.-% (bezogen auf gesamte Suspension) 

an Polyhydroxylverblndungen mit 
15 aliphatisch oder cycloaliphatisch 

gebundenen Hydroxylgruppen, 

welche dadurch gekennzeichnet sind, dad die Polyolkomponente (2) 
als Stabilisator O r 05 bis 10 r bevorzugt 0,1 bis 3 Gew.-%, 
bezogen auf (1) + (2), eines Pfropf polymer isats enthHlt, 
welches durch radikalische Polymerisation von 
20 . {a) 1 bis 35 Gew.-t, vorzugsweise 2 bis 20 Gew.-%, bezogen 

auf Pfropfpolymerisat, einer olefinisch 

ungesBttigten Carbonsaure sowie 
(b) 0 bis 60 Gew.-I, vorzugsweise 5 bis 40 Gev.-t, bezogen 

auf Pfropfpolymerisat, an weiteren 

ungesattigten Monomeren 

25 

in Gegenwart einer Polyhydroxylverbindung hergestellt wurde, 
wo bei die Carboxylgruppen des Pfropfpolymerisat* ganz oder 
teilweise durch organische oder anorganische Basen neutrali- 
siert sind. 
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Cegenstand der vorliegenden Erfindung 1st achliefllich 

auch die Verwendung der nach dem erf indungsgemaoen Ver- 

fahren 2 ugang lichen Dispersionen als Auf baukceponente 

bei der M'erstellung von geschttumten und ungeschttumten Poly* 

urethankunetstof fen nach dem Isocyanat-Polyadditionevarf ahren. 

5 Unter den Begriff "anorganlsche Fttllstoffe" soilen in 
Rahmen der vorliegenden Erfindung auch die bekannten 
anorganischen Pigmente verstanden werden. Ea koamn auch 
solche anorganlache ?Ullatof fe in Betracht, deren Ober- 
f lKchen nit organiachen oder anorganischen Verbindungen 

10 alt neutralern , basischem oder aaurem Charakter vorbehandelt 
worden aind ,2.B. urn deren Ladung oder Hydrophilie su ver- 
andern, Ea handelt slch bel den anorganlachen Ftlllatof fen 
im veaentlichen un feate anorganiache Stoffe, deren Tell* 
chengeatalt die Form von Nadeln, BIHttchen, Kugeln Oder 

15 unregelmHAigen Teilchen haben kann, die aaorph, metasorph 
oder Jcriatallin aeln ktinnen und bel denen der Teilchen- 
durchmeeaer lm weaent lichen unter 10 Mikron liegt. Der 
Rucks tand auf einem tO^ua-Sleb ge»*A DXH 53 195 sollte 
unter 1 Gev.-% betragan. 

Geeignete aolche FOllstoffe aind z«B. Kaollne, Talkua, 
20 Glimmer, Tuff, Lava, Aebestmehl, Glee, Krelde, Dolcait, 
Bentonite, Alkali- Oder Anmoniunphoaphate und -polyphos- 
phate, Erdalkaliphoaphate und -polyphosphate, Ruft, 
Graphit, Zemente, Calciunoxid und -hydroxld, Calciuasul- 
fate, Flugaschen, Schlacken, GeHtelnsmehl, Titandioxid, 
25 Elaenoxlde, Aluminiumoxide und -hydroxide, Quars- und 
Schiefemehle,Xieeel8&uren usw. Beaondera gut geeignet 
aind far das erf indungsgemase Ver fahren neben Talkunx, Kao- 
lin und Aluniniuiooxidhydraten vorrugeveise Calciumcarbo- 
nat enthaltende FCUlstoffe wie Xrelde Oder Dolonit. 
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Als kontinuierliche Phase in den erf indungsge*aaen FUU- 
stof f-Suspensionen dienen Car boxy lgruppen aufweisende ganz 
odor tcilneutral jsiorto Pfropf polymerisate, wie sie durch 
Aufpfropren von oiefinisch unge3Sttigten CarbonsSuren und 
5 'jugtabeneufalls woittiren Vinylroonomeren auf Polyhydroxyl- 

verbindunqun der in der Polyurethanchemie an sich bekannten 
Art und anschl iefiend * Neutralisation erhalten werden kOnnen, 
vorzugsweise in Abmischung rait Carboxylgruppen-freien Poly 
hydroxy 1 verbindungen . 

10 Geeigneta, durch die genannte Pfropfreaktion xu raodifi- 
zierende (bzw. auch zur Abmischung verwendbare) Polyhy- 
droxylverbindungen sind vorzugsweise bei Sauxntemperatur 
fliissige Polyole der in der Polyurethanchemie an sich be- 
kannten Art. 

Dieae Verbindungen veiaen in der Kegel 2 bis 6, vor- 
15 zugswelse 2 bis 3 Hydroxy lgruppen auf und liegen i» Mole- 
kulargewichtebereich liber 500,vorxugaweise xwischen 1B00 
und 7ooo. Es kocamen jedoch auch Polyolgeaieche in 
Betracht, die neben Polyolen dee genannten Molekularge- 
vichtsberelchs auch solche mlt einem geringeren Mole- 
kulargevicht.beispieleweiee xwischen 62 und 500, ent- 
20 ha 1 ten, wobei dleee jedoch vorxugsweiae im Geaiech in 
Mermen von weniger als 70 Gew.-% vorliegen. Bei den 
bevorzugten Polyhydroxyl verbindungen handelt ee sich 
urn die obigen Ausfiihrungen entsprechenden Polyhydroxy- 
polyester, -polySther, -polyacetale, -polycarbonate 
25 oder -polyesteramide. Die entsprechenden Polyhydroxy- 
poly*ther sind besonders bevorxugt, da sie elnerselts 
im allgcineinen relativ niedrigviskos sind und sum ande- 
ren eine gute Pfropf grundlage bilden. 
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Die in Frago kommcndoi Hydroxy Iqruppen aufveisenden Poly- 
ester smd z.B. Umsetyungsprodukte von tnehrwertigen, vor- 
2ugsweise zweivertig*r. und gegebenenfal Is zusiltziich drel- 
wertigen Alkoholen mtt mehrwerti.gen, vorzugaweise xwei- 
wertigen. Carbonsaur an. Anatelle der freien Polycarbon- 
aSuren ktinnen auch die entaprechenden Polyearbon*aure- 
anhydride Oder entsp-rechende PolycarboneaureMter von 
niedrlgen Alkoholen .xier deren Camiache zur Keratellung 
der Polyester vervemlet werdan. Die PolycarbonB&uren 
konnen aliphatiacher cycloaliphatlecher. aroaiatlachar 
und/oder heterocycliacher Natur eeia und gegebenenfal la # 
r.B. durch Halogenatome f aubatltuiert und/oder ungeaittigt 
aein. 

Ala Beispiele hierfiir aelen genannt: BernateinsHure, 
Adipinsaure, KorkaHure, Azelelnaaure, Sebacin»*ure, 
Phthalaaure, Xsophthalaaure, TriaellitaHure, Phthal- 
saureanhydrid, TetrahydrophthaleJiureanhydrid, Hexahydro- 
phthalsSureanhydrid, Tetrachiorphthalaaureanhydrid, Bndo- 
methylentetrahydrophthalailureanhydrld, Glutar**ur«anhy- 
dud, Haleinsaure, Haleinsaureanhydrid, FunareMure. 
dimere und trinere PettsHuren wie 51a3ure, gegebenen- 
fal la in Hischung ©it monoaeren Fettaliuren, Ter«phthal- 
sauredimethyleeter und Terephthalaaure-bla-glykoleater. 
Ala mehrwertige Alkohole koa»en z.B, Xthylenglykol, 
Propylenglykol-M,2) und -(1.3). Butylenglykol-0,4) 
und -<2.3>, Hexandiol-<1,6), Octandiol-(1,8> . Keopentyl- 
gly kol , CyclohexandiMthanol ( 1 . 4-Bia-hydroxyaethy leyclo- 
hexan), 2-Methyl-1 ,3-propandiol. Glycerin, Trinethylol- 
propan f Hexantriol-<1,2,« , Butantxiol- (1,2,4) $ Tri- . 
methyiolathan, Pentaerythrit,' Chinit, Mannit und Sorblt, 
Methylglykoaid, fernex Dilthylenglykol, Trllthylenglykol # 
TetraMthylenglykol, PolyHthylenglykoU, Dlpropylenglykol, 
polypropylenglykole, Dibutylenglykol und Polybutylen- 
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15 



20 



glykole in Fr.ge. Die Pcly-atar- kBnnan ante Hi* «nd- 
atlndige Carboxylgruppen aufwalaan. Auch Polyaater eu. 
Lactone*. x.B. £-Ceprol.cton od.r HydroxycarbonaBuran, 
« . B . u»-Hydroxycaproneaure , aind einaetxbar . 

Auch die erf indungagenBB vorzugewei.e in rrege kcenenden, 
»i„de.ten. xwei, in cer Begel awei bi. acht, vorxugxweia. 
zwei bis drei, Hydroxylgruppen aufwei.andan Polylther aind 
aolche der an .ich bakannten Art und warden x.B. durch Poly 
wrl.ation von Epoxiden wie Xthylenoxld, Prcpylenoxid, 
Butylenoxid, Tetrahydrofuran, Styroioxid Oder Epiehlor- 
hydrin mit sieh eelbat, x.B. in Gegenwart von BF 3 , oder 
durch Anltgerung dieaer Epoxide, gegebanenfalla i» Ga- 
nlach Oder nacheinander. an Startkcponenten »it reak- 
tionsfahigen Haaserstof f atoaen wie Haeaer, Alkohole, 
Arwwniak oder Anine. x.B. Kthylenglykel, Propylen- 
glykol-d.3) oder -C1.2). ?ri»ethylolpropan. 4,4«- 
Dihydroxy-diphenylpropan. Anllin, Xthanolamin oder 
Sthylendiamin hergeatellt. Auch Sucroeepolyather, 
wie eie z.B. in den deutachen Aualegeechriften 
1 176 358 und 1 064 938 beaehrieben warden, kowaen 
erfmdungegemaB in Prage. Vieiiach aind aolche Poly- 
ather bevorxugt. die Oberwiegend (bia xu 90 Gew.-%, 
bezogen auf alle vorhandenen OH-Gruppen im polylther) 
prlraare OH-Gruppen aufweiaen. Auch durch Vinylpoly- 
meriaate laodif ixlerte PolyBthar. wie ala x.B. durch 
Polyiwriaation von Styrol und Acrylnitril in Gegenwart 
von Polyathern entatahen (a»erikaniacha Patentxehriften 
3 383 351, 3 304 273, 3 523 093, 3 110 695. datttache 
Patentachrift 1 152 536), aind geelgnet, ebeneo 0H- 
30 Gruppen aufweieende Polybutadiene. 

Ala polyacetale koanen x.B. die aua Glykolan, wie 
Dlathylenglykol, TriBthylenglykol, 4,4»-Dloxatboxy- 
diphenyldlmethyl»ethan, Haxandiol und For»aldebyd 



25 
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herstellbaren Verbindungen in Frage. Auch durch Poly- 
merisation cyclischer Acetale laaaen aich erfindunga- 
qem&Q geeignete Polyacetale herstellen. 

Ala Hydroxy lgruppen ,*ufweisende Polycarbonate ko»»en 
aolche der an sich biikannten Art In Betracht, die a.B. 
durch Urasetzung von uiolen vie Fropandiol-O ,3} # Butan- 
dioi-11,4) und/odcr Hexandiol-H ,6) * Diiithylenglykoi, 
Tr Lathy Unqlykol ode:- Tetra*thylanglykol mit Diaryl- 
carbonatcn, r.B. Diphenyl carbons t, oder Phoagan her* 
qestellt werden konnnn* 

Zu den Po ly eater amid er. und Polyaraiden z Uhlan x.B* dia 
aus mehrwertigen geafcttigten und ungaaitttlgten Carbon- 
sauren bzw. deran Anhydrldan und mehrvertigan gea*ttig- 
ten und unge silt tig tan Aminoalkoholen, Diaiiinan, Poly- 
aminen und ihren Hlachungen gewonnenen, vorviegand 
linearen Xondenaate. 

Vcrtreter dleser erf indungagemiift au verwandanden Ver- 
bindungen sind z.B. in High Polymara, Vol. XVI, "Poly- 
urethanes, Chewiatry and Technology", verfafit von 
Saundera-Friach, Intaracienc© Publiahera, Haw York, 
London, Band I, t962, Saltan 32-42 und Saltan 44-54 
und Band II, 1964, Saltan 5-6 und 196-199, aowia i» 
Kunatatoff-Handbuch, Band VII, Viavag-Hochtlan, Carl- 
Hanaar-Verlag, Kttnehen, 1966, a.B. au£ dan Saltan 45-71, 
beachrieben. 

Salbatvarit&ndlich kttnnen Miachungan dar obangananntan 
varblndungan mit nindeatana aval gegantiber laocyanaten 
raaktionafHhigan Waaaeratof fatoeien nit eina» Molekular- 
gewlcht von 500 -10 000, a.B. Miachungan von Polyltharn 
und Polyaatern, aingaaatst warden. 
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Ala erf andungsgemitfl gegebenanfalla mit einxuaetzende 
Auagangskomponenten kownen auch Verbindungan mtt min- 
deatena zwei Hydroxy lgruppen und einem Holekulargevicht 
von 62 - 500 in Frage. Auch dieae Verbindungan weiaen 
5 In der Regel 2 bla 6 Hydroxy lgruppen au£, vorzugavalae 
2 bis 3 Hydroxy lgruppen. 

Als Beispiele far derartige Veraindungen aeien genannt: 
Xthylenglykol, Propylenglykol-<1 ,2) und -(t,3), Butylen- 
glykol-0,4) und -(2,3), Pentandlol- (1 * Hexandlol- 

10 (1,6) , Octandiol-(1,B) , Neopentylglykol, 1,4-Bia- 
hydroxymethyl-cyclohaxan, 2-Hethyl-1 , 3-propindiol , 
Glyxerin, Trimethylolpropan, Hexantriol- (1 , 2 ,6) , Tri- 
methylolathan. Pentaerythrit, Chinlt, Mann it und Sorbit 
und deren Athoxylicrunga- bxw. Propoxylierungaprodukte, 

1 5 DiMthy lenglykol , Triathylenglykol , TetraAthylenglykol , 
PolyHthylenglykole ait elnea Molekulargewicht bla 500, 
Dipropy lenglykol. Polyp ropy lenglykole ait einea Mole- 
kulargewicht bis 500, Dibuty lenglykol, Polybutylenglykole 
alt elnea Molekulargewicht bla 500, 4, 4 , ~Dihydrory- 

20 diphenylpropan, D 1-hy drone thy 1-hydrochinon, DiJlthanol- 
amin und Tr it thanolaain . 

ErfindungageatB ktanan jedooh auch Polybydroxyl verbin- 
dungan aingeaetat warden, in welchen hochaolekulaxe 
Polyaddukte bsw. Polykondenaete in feiadlaperaer oder 

25 gelftater Fora enthalten Bind. Derartige aodifixiarte 
Polyhydroxylverbindungen warden erhaltan, wenn man 
Polyadditionareaktionen (a.B. Uaaetaungen ewiechen 
Poly laocy ana ten und aainofunktXonallen VeVbindungen) 
b*w« Polykondanaatianereaktionan (a. 8. awiechaa form- 
aldehyd und Phenolen und/oder Mdnen) dirakt in situ 

30 m den oben genannten, Hydroxylgruppen aufweiaendan 
Verbindungan ablaufen UBt. Derartige Verfahran aind 
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bei.piel.wel.. in den Deutsche *u.leg..chrift.n 1 168 075 
und 1 260 142. .owie den D.ut.chen Of fenlegung«chriften 
2 324 134, 2 423 984, 2 512 385. 2 513 815. 2 550 796. 
2 5SO 797. 2 550 833 und 2 550 862 beacnrieben. B. Ut 
aber auch ntiglich, gemUfl OS-Patent 3 869 413 bsw. 
Oeutacher Offanlegungaachrif t 2 550 B60 eine fertige 
wftSrioc Polyaerdieperelon alt einer polyhydroxylver- 
bindung xu veraiachan und anachlieBend au. d» Geaiach 
daa Wasaer zu entfetnen. 

Bel der Verwendung ton modi filler ten Polyh/droxyiver- 
bindungen der oben .|«nannten Art ale Au.gaag.koapoa.nte 
1» Polyi.ocyanat-POiyaddition.v.rfahran ent.tehen in 
vielen Fallen Polyurethankunat.toff. ait we.entlich ver- 
beaaertan a.chanixeh.n Big.n»chaft.n. 

im erfindungageaaflen Verfahren kOnnen beliebige Ceaieche 
der oben genannten Polyhydroxylverbindungen einge.etxt 
werden. Gegebenenfalla kOnnen die Polyole auch ait wei- 
teren Zuaatz.toffen wie Xettenverlangerern, Stabiliaa- 
toren, Treibaitteln, Farb.toffen. Eaulgatoren, Maeeer 
etc. vermiecht *ein. Vorzugawei.e aollen jedoch erfin- 
dungegeaHB unter dea Begriff Polyol bzw. Polyhydroayl- 
verbindung die reinen Polyole veretanden werden. 

In Hansen der vorliegenden Brf indung werden ale Polyhy- 
droxylverbindungen vorzugaweiae PolyHtherpolyole verwen- 
det, da aie far die erfindungegenaJSe Su.pan.ion.h.r.t.1- 
lung beeondera geeignet aind. Von beeonderea Intereaee 
aind hlerbei solche PolyBtherpolyole, die euf Baeia von 
Propylenoxid oder Xthylenoxid bsv. deren Miachuagen nach 
bekannten Verfahren •rhlltlieh aind und solgewichte zviachen 
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ea. 1800 und 7000 aufveiaen. Von baaonderem Interesae Bind 
aolcha Polyatherpolyole, die xwiachen 3 und 45 Gew.-t, 
vorxugavelae 10 bia 30 Gew.-%# Xthylanoxid eingabaut ent- 
halten. Hlerbei kann daa Xthylanoxid atatiatiach eingebaut 
at in, vorzugaveiaa befindet aa aich abar entveder ala Poly- 
marblock an dan Kettenenden daa PolyXtharpolyola odar ala 
Miachblock, mit ainam eingabautan Xthylenoxidantail von 
mahr ala 30 Gev.-t, innarhalb dar Katta daa PolyXtharpolyola, 
Miachforman xwiachen dan genannten PolyXthertypan aind na- 
turgemlfl ebenfalla in Betracht su xiehen. 

Bevorzugt warden in dia Polyhydroxylverbindungen in einer 
araten Stufe durch oine radikaliach initiierte Pfropf- 
polyraeriaationareaktion mit ungeaXttigten CoxbonaHuren 
aovla gegebenenfalla weiteren olaf iniach ungeaXttigten 
Honomeren freie Carboxylgruppan eingefuhrt, wobei vorzuga- 
weiae in Abweaenheit von organiachen Waungemittel gearbaitet 
vird, ao daft dia Polyhydroxylvarbindung ala alleinigea 
Reafctionamedium fttr dia Pfropf polyaeriaation diant. 

Hiarbai iat aa m&glich, dia Geaamtaange daa letxtlich in 
dan erflndungagaaXten Suapanaionan ala kontinuiarliche 
Phaae vorliaganden Polyola dar Pfropfpolyaeriaationareaktion 
auxufUhram man aollta jedoch vorxugavelae ao verfahren, 
dafi xunXchat mir a in Tail dar Geaamtmenga daa letxlich in der 
Suapaniion ala kontinuiarliche Phaae vorliegenda Polyola 
der Pfropf polymer iaation untarvorfan wird, worauf aich alna 
Verdttnnung dar ao arhaltanan Pfropf polymer iaata nit wait a rem 
nicht modlf ixiertea Polyol Anechlieflt, wobei beide ganannten 
Polyola glaich odar vexechiedan aain kOxman. 

Dia Diaper giarung daa anorgaxiiaohan Wlletoffa axfolgt 
bavorxugt in Anachlufl an dia Vaxmiechung tea. Pfropf polymer i- 
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sata nit dem ntchtaodif iaierten polyol, obgleich ee auch 
aBglich let, den Stabilizator erat nach dm Diepergiervor- 
gang einrurUhren* Der Dieperglervorgang findet unter innigea 
Durchaiechen dar Auagangekoaponenten bai -30 bia ISO^C, vor- 
5 augewaiae xwiechen 5 und 45°C, vHhrand elnee leitrauaa von 
0,1 bia 12 Stundan atatt. 

Dar Diapargiervorgang kann gegebenenfalle auch in Gegen- 
vart von laeungaaitteln wie *,B. Haeaer, Acaton, Kthylacetat, 
Methylencfalorid, Methanol, Diaethylformaaid, Toluol, Chlor- 
10 benzol oder Dioxan durchgaftthrt warden. 2a AnephluB an dan 
Diapargiervorgang vird dann in allgeaainen daa gagabanan- 
falla aitverwandete LOeungaaittel daatillativ entfernt. 
Daa Arbelten ohne fcttaungaaittel iat jadoch erfindungegaaia 
bevarxugt. 

15 Dia C&rboxylgruppen daa Pfropfpolyaerieat-Stabiiiaatore werdeu 
ait organiachen odar anorganiachan Baean, vor odar bavoraugt 
nach daa Diapergierea daa Fttllatof f a in dar etabiliaator- 
haltigan Polyolphaee, gana odar tellweiee neutral iaiart. 

Auf eine Car boxy lgruppe warden hiaran 0,01 bia 2, vorauga- 

wiaa O f l bia J, In a ha a rwtorn 0,5 bU 1, baaoodara bavoraugt ca. 1 BBearifeii- 

20 wlanta elngaoetat, beiapialewelea, todai mm dia Baaa tartar Whaean 
in die noeh nicht aeutraliaiarte LBaung daa Stabiliaatora 
la Polyol odar voraugeweiee in dia (i.B. friach hargaatellte) 
Dlaparaion daa Wlletoffe la atabiliaatorhaltigan Polyol 
einrdhrt. Xa iat auch aBglich, dan stabiliaator aelbat in 

25 bereita tailveiae oder voUattodig neutraliaiertar Fora au 
vervenden, falla diea ana techniacban Grflnden ale vorteil- 
baft erachalnt. 
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Ala anorganiache Baaen komoen zur Neutralisation, z.B. Oxide, 
(Bi-) Carbonate, Sillkate, Alkoholate odar vorzugaweiae 
Hydroxide von Elaaenten auf 1. bia 3. fiauptgruppe des Perioden- 
eyatema In Betracht. Natriumhydroxid and Calciumhydroxid 
5 aind be Bonders bevorzugt, vobei die Baaen aowohl in vEftriger 

LBaung ala auch in f eater For** gegebenenfalla ala Pulver, einge- 
aetzt verden kdnhen. 

Ala organiache Baaen koneen vorzugaweiae primlre, sekun- 
dHre oder tertiSre Mono- oder Polyamine in Betracht, welche 
10 aroma tischen, aralipbatiechen, cycloallphatlachen, hetaro- 
cycliachen oder vorzugaweiae aliphatiachen Charakter haben 
kdnnan. Praktiach komnen alle Amine in Frage, die rait Carbon- 
•Sure salze zu bilden im Stande aind. Belapielhaft aeien 
die folgenden Verbindungen genanntt 

15 H(K) 3 . X (R, x 

x - 0;1 ;2;3 

R - Methyl-; Xthyl-j Xthanol-; Propyl- j laopropyl-; 
Ieopropanol-; Butyl- ? Hcxyl-j Dodecyl-i Stearyl-j 
Oleyl-; Xaooctyl-i Benzyl- 1 Amino Xthyl-i Aminopropyl- ; 
20 Abietinyl-; Aminopropyl-j Phenyl-; Dimethylamino- 

propyl-Raat. 

i 

8elbatveratlndlich aind auch Baaangemiache oder genlacht 
aubatitulerte Amine gaeignet, oder ollgomere bzw. polymare 
oder cycliache Amine. Ala beaondera gut geeignet haben aich 
Anaoniak, TriXthylamin, Kthylendiamin und peine K-Subati- 
25 tutionaprodukte oder auoh Xthanolamine und deren Xthoxy- 
lierunge- oder Propoxyllerungaprodukte ervieaen. Auch Ami- 
dine 9 Snamine, Guanidine oder Aairidine aind ala Heutrali- 
aierungamittel in Betracht zu Ziehen. 
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Unter Pf ropf poiyaeriaaten warden ia Rahaen dar vorlie- 
genden Erfindung vorxugaweiae eolche Produkta veratan- 
den, die erhalten warden, venn man, wie oben dargelegt, 
ain rolyol(qeaiach) , gegebenanfalla in Anveaenheit ainae 
5 Ldaungaaitteia, ait einer X ,fl-oiefiniach ungeeittigten 

CarboneJure vemlacht, vobei gegebenanfalla noch weitere oie- 
finiach ungeaJittigte Monoaere ohna Carbonaluregruppen ait- 
vervendet warden Wnnen, und daa Geaiech dann radikaliach 
zur Polyaerieation bringt, indea nan entveder einan Radi- 
10 kalbildner hinsufttgt und auf deasen Serf allateaparatur 
erhitzt. odar ohne Zuaats von Radikaibildnar auf aina 
Teaperatur erhittt, bai dar aina tharmiache Polyaerieation 
etnsetzt. Natlirlich kann die Polyaerieation auch durch 
energierelche Strahlung auagelfiet warden. 

15 Ala Radikaibildnar dianan die aua dar Polyaerieationa- 
cbemia bakannten Radikaibildnar, beiepieleveie© aolcha 
auf Baaia von Aaoverbindungen odar aolcha auf Baaia von 
peroxidiachen Verblndungen, aber auch aogenannta Radox- 
eyeteae. Bevoraugt geeignet aind a.B. Arediiaobutyronitril, 
Dibenxoylperoxid, t-Butylperoxid, Cuaolhydroperoxid, Oi-t- 

20 Butylperoxld, Dicuaylparoxid, inabaeondare abar t-Butyl- 
paroctoat und achon bai relativ nladrigen Taaperaturen 
wirkaaae Radikaibildnar via a. B. Peroxld / Aaln, Peroxld/ 
Aacorbinalure, Boralkylvmrbindungan/Luft, Paroxld/BOj, 
B 2 0 a /ra 2 * odar baraite bai tiafan Teaperaturan rerfallen- 
da paroxidiacha Verbindungan via a.B. Diiaopropylpercar- 

25 bosat. 

Ala et#fl-ungaeattigte Carbonaluxan koaaan naban Malainafture- 
anhydrid, Maleln- odar ruaaralure bn. daran Halbeetara und 
Hal bawl dan odar Ztaeonelnre lnabeBondare Acrylaiura und 
Matbacrylalura in Batracht. Aufgrund dar guten luglng- 
30 liohkalt let Acrylaiura die bevorxugte *,fl-ttngoeIttig- 
te Carbonafture far die Baratallung dar erf indungagaalB 
alB fltabiliaator einaaeatxaodaa PfropfpolyaesrAeate. 
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la allgenelnen verden aur Heratellung der Pfropfpoly- 
aeriaate 1 .bla 35 Gev.-t, voraugewelae 2 bis 20 Gew.-% f ' 
beiogen auf gesamtes Pfropf polyaeriaat. der JL. fl-ungeaattig- 
ten Carbonaauren angewandt. Bweckma&igervelee vervendet 
MB 5 T 15 Gew.-» der£,8-ungeaBttigten Carbonsaure und setzt 
daa erhaltene Pfropfpolyaeriaat apater weiterem unmodifi- 
aiarten Polyol » u . 

Ala weitere olefiniach ungesBttigte Hononiere, die in Mengao 
von bla au fio Gew.-«, *oraugeweiae 5 - «o Gew.-%, bezogen 
aof gesaatea Pfropfpolyaeriaat, elngeaetat warden konnen, 
dianen baiepieleweiae Vinylhalogenide, Vinyleater, {Meth}- 
Acrylnitril, <Meth)Acrylaaide, (Keth)Acryleater oder Malein- 
bzw. Fuaar- Oder Iteconaaureaater und Vlnyi- 
aroaaten. Hervorauhaben aeian Vinylacetat und -propionat, 
(Hetb)Acryleater und inabeaondara Styrol. Die Mitvervendung 
waiterer polarer Monoaerer via etwa Aainoalkyl(s»eth)acrylate, 
OKyalkyKaetbUcrylata, M-Alkyl(»ath)acrylaaida, Vinyl- 
pyrrolidon oder Vinylpyridin kann galagentiich Vortaile 
bringen. ■ - • 

Diaaa naban dan £ ,B-ungeaattigten Carbonaauren gegebenen- 
falla aitvarwandbaren Monoaaran fOhren oftaala au einer var- 
basaartan Vertraglichkait daa Pfropfpclymeren la> Polyol 
haw. auch au ainar Stabilititavarbaaaarttng der axf indunge- 
gemBBen Suspension. 

BrflndungegeaBB baaondara bavormugta, gana odar tailveiae 
au neutral lsiar ends Btabiliaatoren aind Pfropf (co)- 
polyaarlaata aua PolyBtherpolyolen, AcrylsMure bzw. 
Hethacrylsaura eovie Styrol, da diaaa in den nichtaodi- 
fiaiartan Polyolan la allgeaeinen laicht ldalich aind. 

Dia Haratallung der Pfropf polyaarlaata kann, via bareite 
auageftthrt, la altu arfolgan, «.B. lndaa aaa die geaaate 
tor Suapanaionaharatallung vorgasabana Polyobaange ait der 
-L.B-ungesBttigten CarbonaBure und gegebanenfalls welter en 
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*onoi|«ren veraischt und dann die Polymerisation durchfllhrt; 
vonugmise wird jedoch das Pfropfpolyaerlaat separat her- 
gestellt und dann dan Suspensionsansatz (baxogan auf Polyol 
plus FQllatoff) in Mengen von 0,05 - 10, bevorzugt 0,2 ~ 
5 3 Gew.-S, boigefUgt. 

Die erfindungsgeal* arhaltenen atabiliaiartan Suspenslonen 
anorganiachar rdllatoffa in Polyolan enthaltan swischen etva 
0 # 5 und 80 Gew.-% an roiietoff. VOriugsveiee liagan die 
Fiillstoffgehalte jedoch svischen 10 und 45 G*v.-%, insbesoa- 
10 dare zwiachan 15 und 35 Gev.-%, besogen auf gaaamta Sua- 
pension. 

Pttr Anwendungssweckcj, bei dan an aine erhBhte Viakositlt 
dar Sua pension nicht prohibit iv vlrkt, kooaten auch habere 
railatof fgebalte in Betracht. 

15 Die Sedimentation daa FQllatoff a in den blehar bekann- 
ten fQlla toffhaltigan Polyolan luBert eich in swei 
Bffektent milt nan i.B. eln Reagensglee ait elner der- 
artlgen inatabilan Suspension, so bildet aleh im tans 
unaittelber unterbalb dea FlOaslgkeltseplegele bald 
eine klare Schicht der Polybydroxylverfeindung aua, die 

20 praktisch keinen Mllatoff aehr enthllt. Andererselts 

scheidet sleh an Boden dea Easgeniglases eine Ablagerung 
von Fttlletof fpartikeln ab, so da* slob naofa einiger Salt 
drel aehr Oder weniger deutlich voneinander getrennte 
Schichten beobacfata n las sen. 

25 Vie gefunden wurde, l&fit sich der erstgenmmte Iffekt 
(serunartige Abacheldong das jDiapergiexaediuaa an der' 
Oberf llche) aittela dea erf IndungsgeatBen verfahrens 
aehr suverllealg veraindern. Handle HUlatoffauapenaio- 
nen nelgen jedoch trotsdea noch sur Auabildung von Ver- 

30 kmstungen aa Boden dee VorratsgeflBee. Be selgte eich, 
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dad auch diet* unarwtlnachta Krschalnung untardrttckt war- 
dan kann, wann nan in solchan FftUan bai dar Haratallung 
dar Suapanalon,d. h. bain und nach dan Einarbaitan daa 
Ptillatof f a t Tanparaturan ttber SO°C vaxnaidat 
5 und in Tanparaturbaraich iwiachan-30 und <e»€0°C, vor- 
lugmita +5 bis 4S°C« arbaltat. Diaa iat flbarra- 
achand, vail iu arwartan war, daa dia fOr dia stabili- 
alarung dar Suapanalon varnutlicb nafigabandan Itaaktionan 
zwlachan Carboxylgruppan aufwalaandan rolymrlaat und 
10 Obarfiacha dar Fttllitof fpartikal bai hOharan Tanparatu- 
ran achnallar und vcllatflndlgar ablaufan wtirdan ala bai 
tlafan. 

GanftA ainar waltaran Varfahranavarlanta aur Haratallung dar 
arfindungaganUan Suapanaionan iat aa auch nOglich, dan Dia- 
ls pargiajmrgang und dia Vfropfpolynariaatloaarnaktionan in 
ainan Slntopf var* 

fahran durchsufdhran. Hlarbai wlrd alsa Kiachung aua nieht- 
nodifiziartan Polyol, anorganiachan rail* toff , ungaaft- 
tigtar Caxbonaaura, gagabananfalla Badlkalbildnar* aowia 
gagabananfalla waltaran olaf iniaofa nngaaAttlgtan Jtono- 
2o naran, bai ainar Tanparatur Obar dar Saraatsungatanparatur 
daa ftadikalbUdnara* d. h. bai -30 bla 1*0°C, Tonugawaiaa 
♦5 bla 4S°C, wihrand ainaa laltrauna von 0,5 bla 12 Stun-* 
dan innig durchniacht und anaehllatand nautrailalart. 

Dia *rf indungaganU hargaitalltan tuapa na i o nan kdnnan 
25 noch antgaat, bagatt, gatrocknat odar nit luaatratoffan 
varaahan wardan. Nan kann Item auch waitara Pflllatof f a 
odar tdllatoffbaltlga Polyola, atwa dia aogananntan 
Polynarpolyola , aunlaohan. 81a aind auch gaaignat ala 
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Ausgangamaterial fiir die Heratellung anderer Typen von 
nodifizierten Polyolen, etva alt Ausgangaoaterial zur 
Heratellung dar aogenannten rolymerpolyole durch Aufpfrop- 
fan von z.B. Styrol-Acrylnitrilgemiachen {eiehe z.B. 
5 die bereita ober. erw&hnten US-Patentechriften 3 333 351, 
3 304 351 # 3 304 273, 3 523 093 und 3 110 €95 eowie die 
doutsche Patentachrift 1 152 536). In ihnen ktinnen aber 
auch In situ andere organiacha FUllatoff ta lichen via 
Polyharnatoffe odar Polyhydrazodicarbonanide hergeetellt 

10 warden (siehe die D**utachen Auslegeachrif ten 1 168 075 
und 1 260 142 eovie die Deutechen Of f enlegungazchrif ten 
2 324 134, 2 423 984, 2 512 385, 2 513 815, 2 550 796, 
2 550 757, 2 550 833 und 2 550 862) • Die erfindungege- 
aJfien Suapeneionen aind beaonders vertvolle Auzgangsaa- 

15 terlalien zur Heratellung von Polyurethanen nach dea lao- 
cyanat-Polyadditionsverfahren, da in ihnen die gegebenen- 
falla iu St5rungen bei der Polyurethanheretellung (z.B. 
JCollapa bain VarachHuaen) Anlafi gebenden Carboxylgruppen 
neutraliaiert aind. Sie eignen aich eowohl zur Heratellung 
von veichen, hart en Oder halbharten gesch&umten Polyurethan- 

20 .kunatetoffen ale auch zur Heratellung von nichtgeech&uaten 
Polyurethanen, belaplelaveiae von Polyurethanelastoewren, 
-theraoplaaten odar -duroo*ren. 

Die erfihdungagemHBen Suapenaionen warden au dleaea Eveck 

in an aich bekannter Keiae *it Polyieocyanaten und gegebenen- 

25 falls veiteren hoch- und/oder niadenaolekularen Polyhydroxyl- 
verbindungen bzw. Polyaainen, gegebenenfalla in Gagenvart 
von Xatalyaatoren, Treibaitteln, Stabilieatoren und veiteren 
an aich bekannten Zuaataatoffen uageaetzt, vobei nan aich eo- 
wohl elnea one-ehot ale auch elnea PrJlpolyner- Oder Semi- 

30 prHpolyaerverf ahrena bedlenen kann. 
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Im folgendcn soli die Heratellung der erf indungsgemHAen 
Suapenaionen beispielhaft erlflutert verden. 

Die angegabenen Prozente und Tail© Hind Gewichtsprozente bzw. 
-telle, to fern nicht andera vermerkt. 

S Pttr die folgenden Beiapiele wurden die FOllstoffe mit folgen- 
der Bezeichnung verwendet: 

FOllatoff Da krietalliner PyrenKen-Calcitj oberer Schnitt: 
10^u»j mittlerer Tellchendurchmeaaerz 3^u«* 
feiner alt 2^ums 40 %j 

10 Pflllstoff £: Dolcalt; oberer Schnitt: Sy\mj Teilchendurch- 
maaser la Hittal 3^u»j feiner als 2^ua: 65 %i 

FOllatoff Mt Urgonischer Calcitf RUckstand auf 40yU»-Siebi 

veniger ala 0,1%/ oberer Schnitt i lO^umi mittlerer 
Teilchendurch«esseri 3 ^uaj falnar ala 2 ^ubi 
35 Ij 



15 



Ftlllatof f Ot NllcroXrlatallina Chewpagnar-Kreide ; obarar 

Schnitt i S^uaj mittlarar TeilchandurchMeeers 
1 jumi falnar ala Zjumt 90 %i 



FQllatoff Hi Kriatallinea Calciuacarbonat; obarar Schnitt t 
20 7^uai mittlarar Tellchendurchaesaerx 1 r 5^u&; 

falnar ala 2^u»i 70 %» 

In dan Balapialan warden folgende Polyole eingeaetstt 

Polyol It Auf Trlaathylolpropan gaatartatar Polylther aus 

83 % Propylenoxld und endetlndig 17 I Xthylenoxid, 
25 QH-lahl: 26; 
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Polyol 2* Auf Glyzerln geatarteter Polyather aue 90 % Pro- 
pylenoxid und endstSndig 10 % Xthylenoxid; 
OH-Zahlt 38 i 

Polyol 3t Auf Trinethylolpropan gestartetee Polypropylen- 
5 ox id; OH-Zahlt 56; 

Polyol 4* Auf Propylenglykol geatarteter Polyather aue 

60 4 Propylanoaid und endetandig 20 % Xthylenoxidi 
OH-Zahli 28; 

Polyol 5t Auf Tri-ethylolpropan geatarteter Polyather aus 
10 75 % Propylenoxid und 25 % Xthylenoxid; OH-iahlt 3> 

Die ala Stabiliaator verwendeten Pfropfpoiyaeriaate vurden 
nach dor folgenden allgeaeinen vorachrift hergeatailtt 

In einen RUhrtopf , der »it SticXstoff gefttllt iat, warden 
das Polyol (A Telle) , Aerylaaure <B Telle), Styrol (C Telle), 
15 und t-Butylperoctoat (1 % der Sam A + B + C) eingebracht. 
Daim wlrd die Miachung unter Bflhren 8 h bei 95 C gehalten, 
wobei unter Viakoaltatsanetieg die pfropfpolyaerieation 
abiauft. Oae Beaktlonegeaisch bsw. deaaen Heutralisations- 
produkt kttimen direkt ala Stabilisator eingeeetst nerden. 

20 Unter der Vorauesetaung. dafl A + B + C - 100, verden die 
P£rop£poly»eriaate Is felgenden abgekttrst charakteriaiert 
durch die Xusner dea Polyola, der eingeaetaten Saureaen- 
ge, aowie der eingeaetaten Styrolaenge. Stabiliaator 1/10/20 
ware also daa Pfropfpoly»erBlat aus 70 % Polyol 1 , 10 I 

25 AcryleXure und 20 » atyrol. 
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Die Here tel lung der Suspensions erfolgte wch fol gender allge- 
Reiner Vorschrifts 

la Baaiepolyol wird der Stabilisator aufgelSet, dann wird 
bei einer vorgegebenen Teraperatur der FUUatoff eingetra- 
5 gen. Nan rlihrt noch bei der angegebenen Tesparatur eine Stunde 
intensiv und erhfilt eine atabile Suspension. Diese wird ge~ 
gebenenfalls unter guten Rtthren ait der iut Neutralisation 
bzw. Teilneutraliaation vorgeaehenen Base versatst und eine 
waiter* Stunde intensiv nachgerdhrt . 

10 in der naehfolgenden Tabelle 1st jeweils der sur Neutrali- 
sation vervendete Basentyp angegeben, aovle der Keutrali- 
aationsgrad in I, vobei 100 %ige neutralisation dann ge- 
geben lst v venn pro Hoi im Stabilisator enthaltener -COOH- 
Gruppen 1 BasenHquivalent eingeaetxt vurde. 

15 In den Beiaplelen wurden folgende Baaen vervendeti 

at 4-nolare vHfirige NaOH 

b: Calciuahydroxid, mikroniaiert 

ct TriHthylamin 

di tain aus 1 Kol OleHure und 1 Nol TriAthylen- 
20 ' tetraain 

ei Xthylendiamin / 
fi Xthanolamin 
gx Aanoniak-Gas 

hi 1,4-Diasa-bicyclo-{2 f 2, 2)octan 
25 it Triathylentetranin 

Die Beurteilung der. SediBentationsstabilitfct der Suepenaionen 
in den in folgenden beschriebenen Verauchen geechah Vie folgtx 
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Die zu beurteilende Suspension wurde in einer Schicht- 
hahe von 10 cm in ein zylindrisches Prtifglas g egos sen* 
Das PrUfglas wurde in einen Warmeschrank von 45°C gestellt 
und dort 88 h belassen. Dann wurde bei guter Beleuchtung 
die Abscheidung von Polyol als nehr odor weniger klare 
Oberschicht wie folgt bewertet: 

Mafizahl obere Sedimentation (S^) 

■ 1x keinerlei Abscheidung zu erkennen 
2: Abscheidung weniger als 1 nn dick 
3: Abscheidung zvischen 1 und 3 ton dick 
4: Abscheidung mehr als 3 nn dick. 

Dann wurde bei guter Beleuchtung geprflft* ob sich am 
Boden des zylindrischen PrQfglases eine Bodenschicht 
ait Sedimentationshorizont abgesetzt hatte. Die Be- 
urteilung wurde wie folgt vorgenowaen* 

HaSiahl untere Sedimentation (Sj) 

Sj ■ 1 x keine Abscheidung zu erkennen 

2: Andeutung eines Sedimentationshorizontes 
3: deutliche Abscheidung einer Bodenschicht. 

Schliefllich wurde das Erscheinungsbild der bei 45°C 
gelagerten Proben beurteilt: 

V « 1* homogen, einwandfrei fliefifahigj 

2 1 gexonnen, kHsig, flockig, aber noch flieflfahigj 
3t verdickt, geronnen , erstarrt, kaua flieftf&hig. 
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Aus anwendungatechnischer Sicht i»t das Brscheinungsbild 
V •= 1 als poaitiv iu beverten, wahrend Gerinramgserschei- 
nungen und Verdickuneen zo InhoaogenitHten taw. erschwer- 
ter Handb»bung fllhrer und negativ bewertet warden. 
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Aus den tabeilarisch zusaromengefaBten Beispielen geht 
hervor, daB die in den erf indungsgcmatt beanspruchten 
Mcngenverhaltnisaen beigegebenen Pfropfpolymerisate eine 
deutlich stabilisierende Wirkung haben. Oer luaatz sowohl 
orqanischer als auch anorganlBcher Baaen xu Neutral isations- 
zvecken verschlechtert die Stabiliaierwirkung nicht, tendenziell 
iat oher eine Verbesnerung angedeutet. Sonit Bind erfindungs- 
gcmSfl lagerBtabile Diaper s ionen zuganglich, deren Gehait an 
freien Carboxylgruppen au£ die fcedtirfniaae lea XBocyanat- 
Polyadditionsverfahrens eingeatellt werden kann. 

Anhand der nach Beispiel 26, 27 und 28 hergsstellten Dis- 
peraionen soli beispielhaft die Verarbeitung xu geachaumten 
Polyurethankunstotof fen dargeatellt werden: 

33,3 Teller: der jeweiligen DiBperaion werden rait 66,7 Tellen 
einea durch Anlagerung von 87 Teilen Propylenoxid und 13 
Tellen Kthylenoxid an Trimethylolpropan erhaltenen Poly- 
Hthera mlt einer QH-Zahl von 28 vardUnnt. 

Sodann aetxt man achnell unter RQhren hinzui 
2,9 Telle Waaaer 
0,5 Telle Dlaxablcyclooctan 
0,8 Telle N-Methylnorpholin 
0,1 Telle Bia- tM,N-dl»ethylanlnotthyl)-Ither 
0,03 Telle Dibutylxinndllaurat und 

1,1 Telle einea handelBtlbllchen PolyHtherBlloxan-Schaumatabili- 
aatora 

aowie anachlieBend 36 Telle eine» Gemiachea mlt einesa NCO-Gehalt 
von 44,5 % aua 80 % Toluylendiieocyanat und 20 % einea handelB- 
tlbllchen, rohen DiphenylwethandilBocyanatB. 

Die VerBchaunung verlluft pxoblemlOB. Der erhaltene Schaura 
hat ein Raumgewicht von 40 kg/» 3 und folgende aechanlache 
Eigenachaften: 
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26 



Dispersion 

27 



28 



Zugfestigkeit (KPa) 
(DIN 53 571) 



140 



135 



140 



Bruchdehnung (%) 

(DIN 53 571) 200 180 175 

Stauchhfirte bei 40 t (KPa) 

{DIN 53 577) 3,6 3,7 3,7 

Drue kverfonnungsr eat bei 90 %, 

(%) (DIN 53 572) 14,0 14,2 14,4 

Zur Verschaumung dex vergleichfcaren, jedoch nicht neutra- 
lisierten Dispersior.en aus Beispiel 13, 18 und 19 mu0 die 
Menge des Silikonstabilisators urn ca. 25 %, die Menge dee 
basischen Mischkatalysators um ca. 15 % erhflht werden, 
ujh vergleichbare SchHume zu erhalten. 

Die gute Relation von Bruchdehnung zu Stauchh&rte ennbglicht 
es, aus den erf indungsgeraaflen Dispersionen bei geringem 
Gewicht sehr tragf&hige Polsterschaumstof fe herzustellen. 
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Patentanspriiche 

1. Lager stabile Suspension aus 

(1) 0,5 bis 80 Gew.-% (bezogen auf gesaate Suspension) 

eines anorganischen FUllstoffs in 

(2) 20 bis 99 , 5 Gev.-% (bezogen auf gesamte Suspension) 

an Polyhydroxyiverbindungen mit 
aliphatisch Oder cycloaliphatisch 
gebundenen Hydroxylgruppen , 

dadurch gekennzeichnet, daB die Polyolkomponente (2) als 
Stabilisator 0,05 bis lO Gew.-% bezogen auf (1) + (2), 
eines Pfropf polynerisats enth&lt, welches durch radikalische 
Polymerisation von 

(a) 1 bis 35 Gew.-%, bezogen auf Pfropfpolymerisat, einer 

olefinisch ungeaBttigten CarbonsBure 
sowie 

(b) O bis 60 Gev.-% bezogen auf Pfropf polymer iaat; an 

we iter en ungesHttigten Honomeren 

in Gegenwart einer Polyhydroxylverbindung hergestellt 
wurde, wobei die Carboxylgruppen des Pfropf polymerise ts 
ganz oder teilweise durch organlache Oder anorganlsche 
Baaen neutralisiert slnd. 

2. Suspenslonen nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dafl als Polyhydroxylverbindungen (2) PolyHtherpolyole 
verwendet warden. 

3. Suspension nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, 
dad als anorganlsche Fttllstoffe (1) solche auf Basis 

von Ca lc lumcar bonat , insbesondere Kreiden, verwendet werden. 
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4. Suspensionen nach Anspruch 1-3, dadurch gekennzeichnet, 
daB als olefiniach ungeaSttigte Carbonaaure (a) (Methl- 
Acrylsaure verwencet wird. 

5. Suapensionen nach Ansproch 1-4, dadurch gekennzeichnet, 
daft als weiteres Monomeres (b) Styrol verwendet wird. 

6. suapensionen nach Anspruch 1-5, dadurch gekennzeichnet, 
dafi bei ihrer Herrtellung bei Temperaturen zwiachen 5 und 
4S°C gearbeitet wurde. 

1. Verwendung dex Suapensionen nach Anspruch 1 - 6 sua 

Aufbau von geachaumten oder nicht geschSuraten Kunatstoff en 
nach dem laoeyanat-Polyadditionaverfahren. 
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